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- OBJET ET DOMAEvJE DE L'INVENTION - 

La prdsente invention concerne un dispositif et precede de fabrication d'un melange, d'une 
dispersion on emulsion d'au moins deux fluides r6put6s non miscibles. La fabrication 
d*une emulsion ou dispersion est le melange de deux fluides non miscibles dans lequel I'un 
de ces fluides (appele « phase dispersee ») est disperse sous forme de gouttelettes dans 
Pautre fluide (appele « phase dispersante»). De la taille des gouttelettes dependent de 
nombreuses proprietes, et de fa9on generale plus cette taille est faible et homogene plus la 
dispersion est interessante : plus les gouttelettes sont petites plus la dispersion est stable ; 
dans le cas classique ou la phase dispersee est le vecteur d'un principe actif, plus petites 
sont les gouttes meilleure est la diffusion du principe actif.. • Pour obtenir une bonne 
finesse de goutte on applique a Tinterface des deux fluides une Anergic m^canique de 
mpture qui permet de casser les gouttes en gouttes plus petites. Plus Tenergie m^canique 
appliqu6e est 61ev6e plus dispersion est fine. 

- ETAT DE LA TECHNIQUE - 

-r, ' 

II existe aujourd'hui une large gamme de dispositifs permettant d'exercer sur le melange 
Taction mecanique citees precedemment. Nous les classerons en quatre categoric^ 

- Les agitateurs a mobile toumant ; 

- Les appareils rotor - stator ; 

- Les appareils k pression, homogen6isateurs, microfluidizer et autres appareils ^ jet ; 
Les appareils k ultrasons* 

Les agitateurs i mobiles toumants sont les plus anciens, on en connait bien le 
fonctionnement et les effets mecaniques ; De nombreuses etudes sur T influence de la 
geometric des recipients et mobiles, ainsi que les vitesses d'agitations ont ete r6alisees. 
L'energie m6canique dispens6e est tres inhomogene et les puissances volumiques limit6es. 
L'effet mecanique qui nous interesse est concentre aux extremites du mobile. 
Dans les systemes rotor stator on met en rotation une coui'onne par rapport a une autre et 
on fait passer le fluide k Iraiter entre les surfaces se faisant face, de ces deux couroanes. 
Ainsi la difference de vitesse entre les couromies cree un cisailleraent que Ton optimise en 
diminuant la distance entre les deux couronnes. II existe de nombreuses geometries des 
appareils rotor stator, certains systemes comprennent plusieurs rangtes de couronnes. Ces 



systemes repandus dans Tindustrie sont notamment adapt^s aux dispersions de forte 
viscosit6. 

La categorie suivante est ceUe qui a feit Pobjet des Evolutions les plus r^centes. Le principe 
en est la mise sous pression O'usqu'^ 200 MPa) d'un fluide, qui est g^neralement une pr6- 

5 dispersion que Ton detend brutalement dans une tSte adapt^e, apportant ainsi au fluide une 
6nergie m^canique importante. Les homog^neisateurs possedent une tete formee d'une 
ouverture, d'un clapet et de plaques d'impact. Le principe du microfluidizer est de separer 
le flux principal et ensuite de creer une collision des flux secondaires. On citera egalement 
un systeme base sur la mise sous pression de la phase dispersee, sa d^ente brutale en un jet 

1 0 coherent et eniin sa mise en contact avec la phase dispersante. Les dispositifs bases sur ces 
principes sont confrontes aux limites de r&istance des Equipements (forte usure, risque de 
rupture d'un materiel sous fortes contraintes). De plus, le principe m6me de ddtente 
provoque un 6chauffement du flmde qui peut Stre prdjudidable pour le produit final. 
Les ultrasons constituent egalement un moyen d'exercer un action m^canique a I'interface 

15 des deux phases. Plusieurs types de g^n^eurs ultrasons existent : Les premiers appel6s 
transducteurs transforment un signal Electrique osciUant en vibration m^canique ; Les 
seconds appeles sifflets transforment I'dnergie d'un jet fluide en vibrations ultrasonores, 
sur le principe d'une lame vibrante ou d'une cavite resonnante. 
Plusieurs effets sont associes aux ultrasons : 

20 - L'agitation(micro-courants)provoquee par les oscillations mecaniques. 

- Les variations de pression dans le milieu soumis aux ultrasons. 

- La cavitation est un ph6nom-ene dfe creation, oscillation et implosion de bulles qtfl- 
libere une 6nergie tr^s importante. 

L'avantage de tels syst^es est d'arriver k des Energies volumiques tr&s ElevEes. 

25 Cependant Tenergie est apportEe de fa9on trds inhomogene et le phenomene de cavitation 
n'est pas encore completement dEcrit par la thEorie, ce qui oblige dans le dEveloppement 
de dispositifs et de procEdes a adopter des approches essentiellement empiriques. 
De fa9on generate, tous ces dispositifs prEsentent I'inconvenient plus ou moins prononce 
de requErir un apport global d'Energie trEs important par rapport a I'Energie utile au niveau 

30 microscopique (rendement infdrieur k 10%). Cette deperdition d'Energie se traduit en 
general par une elevation de temperature importante, ou un materiel que I'on fait travailler 
h ses limites pour obtenir des effets satisfaisants. De plus les volumes dans lesquels est 
apportee I'energie mEcanique sont superieurs k 10"'° m^ pour des actions sur des volumes 
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utiles (taille de particules en dispersion, cellules...) classiquement de Tordre de lO'^W; 
Au regard de la difference d'echelle, les dispositifs utilises ne peuvent assurer 
rhomogenei1:6 de Paction mecanique, de ces effets et done du prodtdt obtenu. 
Contrairement aux systemes existants I'invention comporte les moyens d^exercer une 
5 action m6canique directement a Tinterface des deux phases, ce qui permet d'obtenir des 
dispersions plus fines et plus homogenes avec un meilleur rendement 6nerg6tique. 

- EXPOSE DE L'INVENTION - 

Le procede de Tinvention est remarquable en ce que : 
La phase dispersee traverse un corps poreux 
10 - La phase dispersee se melange a la phase dispersante en sortie du corps poreux 

- Le corps poreux est mis en vibration par des moyens qui peuvent mecaniques, 
61ectriques ou magnetiques. 

Les vibrations de la surface de sortie du corps poreux agissent directement k Tinterface djes 
deux phases, generant la formation de fines gouttes de phase dispersee. v. 

IS Dans une variante du precede on ct6& une recirculation de la phase dispersante qui^.au 
cours du proc6de se charge en phase dispersee. }f 
Dans une variante de ce procede, on utilise im emulsifiant que Ton ajoute k la phqse 
dispersee ou a la phase dispersante. : 
Dans une autre variante de ce procede on soumet le corps poreux a des micro-ondes pour 

20 en elever la temperature. 

Dans ces procedes on peut avantageusement definir, contrbTer Vt mmhtenir des conditions 
de temperature, pression , debit et melange pour les entr6es de fluides. 
Le dispositif de Tinvention est remarquable en ce qu'il comprend au moins uri corps 
poreux, les moyens de le faire vibrer, une enveloppe garantissant le passage de la phase 

25 dispersee k travers le corps poreux. 

On distingue trois modes de mise en vibration du corps poreux : 

- Excitation mecanique : on utilise xm ou plusiexn-s vibrateurs mecaniques pouvant Stre 
avantageusement des transducteurs. 

Excitation electrique : on utilise alors un materiau pi6zo61ectrique ou electrostrictif 
30 pour le corps poreux. Le dispositif comprend alors une source de champ electrique 
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utiJes (taille de particules en dispersion, ceUules...) classiquement de Pordre de lO'^W; 
Au regard de la difference d'6chelle, les dispositifs utilis& ne peuvent assured 
rhomog6neit6 de Taction m^canique, de ces effets et done duproduit obtenu. 
Contraireraent aux systdmes existants I'invention coraporte les moyens d'exercer une 
5 action m^canique directement k I'interface des deux phases, ce qui pemiet d'obtenir des 
dispersions plus fines et plus homogdnes avec un raeiUeur rendement energetique. 

- EXPOSE DE L'nsrVENTlON - 
Le proc6d6 de Tinvention est remarquable en ce que : 

- La phase disperaee traverse un corps poreux 

1 0 - La phase dispers^e se melange k la phase dispersante en sortie du corps poreux 

- Le corps poreux est mis en vibration par des moyens qui peuvent m^caniques, 
electriques ou magnetiques. 

Les vibrations de la surface de sortie du corps poreux agissent directement k rinterface des 
deux phases, g6nerant la formation de fines goxittes de phase dispers6e. 
1 5 On peut pr^voir que, dans ce proc6d6 on lait drculer la phase dispersante k sortie du corps 
poreux. Dans une variante du proc6d6, on cr66 une recirculation de la phase dispersante qui 
au couTs du proc6de se charge en phase dispere6e. 

Dans une variante de ce proc6de, on utilise un ^mulsifiant que I'on ajoute k la phase 
dispers^e ou k la phase dispersante. 

20 Dans une autre variante de ce proc^6 on soumet le coips poreux k des micro-ondes pom- 
en 61ever la temperature. 

Dans ces proems on peut avanlageusement definir, controler et maintemr des conditions 
de temp&ature, pression , debit et melange pour les entries de fluides; On peut aussi 
contrdler les frequences et puissance des vibrations. 
25 Le dispositif de I'invention est remarquable en ce qu'il compiend au moins un corps 
poreux, les moyens de le faire vibrer, une enveloppe garantissant le passage de la phase 
dispersee k travera le corps poreux. 

On distingue trois modes de mise en vibration du corps poreux : 

- Excitation mecanique : on utilise un ou plusieui-s vibrateurs mdcaniques pouvant etre 
30 avantageusement des transducteiu^. 

- Excitation 61ectrique : on utilise alors un materiau piezo^lectrique ou electrostrictif 
pour le corps poreux. Le dispositif comprend alors une source de champ ^lectrique 



oscillant. Cette source peut etre composee de siarfaces conductrices, entre lesquels on 

place le corps poreux, et relives a une source de courant altematif. 
- Excitation magn^tique : on utilise alors un materiau magnetostrictif pour le corps 

poreux. Le dispositif comprend alors une source magnetique oscillante. Cette source 
5 peut-6tre compos6e d" un g6nerateur de courant altematif reli6 a un bobinage dont la 

g6om6trie permet d*exercer sur le corps poreux un champ magn6tique altematif. 
Ces divers moyens sent susceptibles d'Stre couples pour un effet optimal. II faut 6galement 
noter que, dans le cas des excitations magnetiques et electriques, nous avons distingu6 dans 
un souci de clarte, les deux principes. Cependant la generation d*un champ magnetique 
10 oscillant entraine selon les equations de Maxwell la generation d'un champ electrique 
oscillant (et inversement), couplant de fait les deux eflfets. 

Le choix du mode de mise en vibration impose des proprietes magnetostrictives, 
piezoelectriques ou electrostrictives au corps poreux. D'autres proprietes, g^ometriques, 
mecaniques, physico-chimiques , chimiques sont determinees par 1' application, 

15 La forme generale du corps poreux doit pennettre d'optimiser la surface au traver§ de 
laquelle passe la phase dispers^e tout en facilitant la transmission ou la gen^ratioix de 
vibrations. L'une de ces formes est le cylindre creux (on reprend alors le principe de 
montage de membrane de filtration tangentielle) ; On peut citer egalement a jitre 
d'exemple un cylindre plein place dans une canalisation la phase dispers^e s'^coiilant selon 

20 I'axe du cylindre, ou encore im bouchon fixe dans une canalisation et dont la sxirface de 
sortie affleure la surface interieure d'une cuve agitee... La porosite, la taille de pores et 
repaisseur du corps determinentle volume efQcace, et la duree de Taction mecaniquer La 
resistance mecanique et Telasticite jouent sur T amplitude des vibrations et done Tintensite 
de Taction mecanique. Le caractere hydrophile / hydrophobe peut modifier sensiblement 

25 les trajets du fluide au travers du corps msiis egalement Tinterface corps poreux // phase 
dispersee // phase dispersante (angle de contact). On choisit alors avantageusement un 
corps ayant une bonne affinite avec la phase dispersante afin de favoriser le decoUement 
des gouttes de phase dispersee. II faut egalement que les materiaux choisis soient 
compatibles avec les produits utilises. En utilisant un corps non permeable aux micro- 

30 ondes il est possible de chauffer ce corps et d'ajouter a Teffet mecanique un effet 
thermique. 

De fafon generale on note que le corps poreux n'est pas necessairemerit homogene. A titre 
d'exemple on peut choisir un coips poreux dont seule la derniere couche possede une 
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porosite adaptee, le reste du corps servant de support a cette couche. De meme, pour 
garantir I'6tanch6it6 necessaire au passage impose de la phase dispers^e a travers le corps 
poreux, une partie du corps peut Stre non poreuse. 

Ainsi on definit les propriety du corps poreux et par suite sa composition et son 
traitement, en fonction de Tapplication. 

Le corps poreux et les moyens de le faire vibrer sont incorpores dans une enveloppe qui 
permet de : 

- garantir le passage de la phase dispersee au travers du coips poreux 

- permettre les vibrations du corps poreux sans degradation de celui-ci 

Pour cela Tensemble enveloppe corps poreux definit un volume dans lequel la phase 
dispersee est amenee, un deuxieme volume par lequel est r6cuper6 cette phase et qui 
contient la phase dispersante. De plus, cette enveloppe comporte les moyens de garantir 
r6tanch6it6 necessaire entre ces deux volumes, hors passage k travers le corps poreux. 
Nous appellerons modxile actif I'association du corps poreux, de I'enveloppe et des moyens 
d'excitations, c'est le cceur du dispositif de Tinvention. 

On peut ajouter au dispositif suivant I'application que Ton souhaite en faire, une 
alimentation en phase dispersee, une alimentation en phase dispersante, ou encore un 
syst6me de soutirage permettant I'evacuation, et le stockage ou la transmission du produit 
vers un autre systeme ou encore le retour du produit comme phase dispersante. Les 
alimentations peuvent par des moyens classiques (pompes, reservoir, agitations..,) foumir 
les Guides dans des conditions de flux (debit / pression), de melange (composition, 
agitation), et temperature d^terminees, 

- BREVE DESCRIPTION DES DESSINS - 

On d6crit k present, k titre d'exemples non limitatifs, differents modes de realisation de 
rinvention, en se r6f6rant aux dessins annexes, dans lesquels : 

- la figure 1 est composte de deux coupes schematiques d'un module contenant le corps 
poreux et un moyen d'excitation magnetique, 

- la figure 2 est composee de deux coupes schematiques d'un module contenant le corps 
poreux et un moyen d'excitation electrique, 

- la figure 3 est composee de deux coupes schematiques d'un module contenant le corps 
poreux et un moyen d'excitation mecanique, 



- la figure 4 est une representation schematique d*une mise en oeuvre de Tinvention, 

- la figure 5 est une representation sch6matique d'une mise en oeuvre de Tinvention avec 
recirculation de la phase dispersante, 

- la figure 6 est une repr6sentation schematique d'un dispositif selon Tinvention avec 
5 une recirculation de la phase dispersante 

- MODES DE REALISATION - 

Les figures 1 a 3 pr6sentent pour chaque mode d* excitation du corps poreux un mode 
exemplaire de realisation des modules actifs. Ces modules comprerment une cavite 21 dans 
laquelle est amenee la phase dispers6e par Torifice 26, une cavite 22 dans laquelle est 

10 r6alis6 le melange des phases apres passage de la phase dispers^e au travers de la zone 
hachur^e du corps poreux 24, une enveloppe 23 relive au corps poreux 24 par un systdme 
d'6tanch6it6 25 et 25'. Le corps poreux est un cylindre dont la partie centrale eij hachur6 
est poreuse et les extremites representees en gris sont impenn6ables afin -d' assurer 
Tetancheite avec Tenveloppe 23. C'est a rint6rieur de la cavite 22 que peut circuler la 

15 phase dispersante. 

Dans le mode de realisation represente figure 1, un bobinage 27 relie a une ^^source de 
courant altematif de puissance et frequence reglables non represent6e ici, produit^un champ 
magnetique oscillant, le corps 24 est realise dans un materiau magnetostrictif, 1^'enveloppe 
23 est realisee dans un materiau permeable aux ondes magnetiques dans les domaines de 

20 frequences choisis. Le corps porexrx ainsi soumis a un champ magnetique oscillant vibre et 
exerce siirTinterface des deux phases I'action mecanique rechercheel 
Dans le mode de realisation repr6sente figure 2, le cylindre plein 28 est r6alis6 dans un 
matdriau conducteur avantageusement reconvert d'une couche isolante^ de mSme 
I'enveloppe 23 comprend au moins une couche conductrice avantageusement recouverte 

25 d'un isolant, repr&ent6 par le trait noir 6pais definissant le contour de la cavite 21. 
Chacune des surfaces conductrices ainsi definies est reliee k une borne d'un generateur de 
tension oscillant de puissance et frequence reglables creant im champ 61ectrique oscillant 
Le corps poreux r6alis6 dans un materiau piezoelectrique et soumis a ce champ vibre et 
exerce ainsi a T interface des deux phases Taction mecanique recherchee. 

30 Dans le mode de realisation represente figure 3, deux transducteurs de type collier 29 et 
29' sont fixes aux extremites du corps poreux 23, transmettant directement les vibrations a 
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ce dernier. Les transducteurs sent dument alin)ent& et perraettent d'appliquer chacun vin 
signal m6canique de frequences et pxiissance choisies. 

Dans les modes de mise en ceuvre de Tinvention repr6sent6s figures 4 et 5, le systeme 
d'alimentation en phase dispersee 1 est reli6 par la canalisation 5 au module actif 2, dont 
les figures 1 a 3 iUustrent des exemples de realisation, Palimentation 4 apporte au module 
actif 2 Tenergie necessaire a la g6n6ration de Taction m^canique, le systeme de soutirage 3 
est reli6 au module 2 par la canalisation 6. 

Le mode de mise en ceuvre representee figure 4 comprend un systeme d'alimentation en 
phase dispersante 8 relie au module 2 par la canalisation 7. 

Une variante de cette mise en ceuvre representee figure 5 comprend ime canalisation 7 qui 
permet le retour de la phase dispersante du systeme de soutirage 3 dans le module 2, cr6ant 
ainsi xme recirculation. Dans ce cas le systeme de soutirage 3 est compos6 d'au moins un 
reservoir et d'une pompe entre ce reservoir et la canalisation 7. 

- EXEMPLE D' APPLICATION - 

On d6crit a titre d'exemple non limitatif im mode de realisation de 1 'invention 

Dans le mode de realisation represents figure 6, le dispositif de Tinvention comprend un 

systeme d*alimentation en phase dispersee (10,. 15), relie par Pintermediaire de la 

canalisation 5 au module actif 2 ; Le module est alimente par le g6nerateur 4 et relie en 

aval au systeme de soutirage (30..35) par la canalisation 6 ; Le systeme de soutirage 

alimente 6galement en phase dispersante le module 2 par I'intermediaire de la canalisation 

7, creant ainsi ime recirculation. " 

Le systeme d'alimentation en phase dispersSe comprend : 

-une alimentation en gaz sous pression compos6 d'un reservoir 13 (bouteille sous pression, 
ou compresseur coupl6 k un vase d'expansion), et d'un detendeur 14 permettant de fixer la 
pression a laquelle est poussee le fiuide ; 

-im reservoir de phase dispersee 10, pressurisable , muni d'une agitation 1 1 , et monte sur 
un peson ou une balance 15 pour controler la masse et le flux de phase dispersee injectee et 
une vanne de sectionnement 12. 

Le systeme de soutirage comprend im reservoir 30 et d'une pompe de reprise 33. Le 
reservoir 30 est muni d'une agitation 31 et d'un systeme de maintien de la temperature 
compose d'lm bain thermostat^ 35 et d'une spire 6changeuse 34 
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On utilise un module actif 2 suivant le mode de realisation represente figure 3, qui peut 
Stre avantageusement un module de filtration tangentielle monocanal adapte a 
Tapplication, utilisant une membrane c6ramique hydrophile de diametre de pore 0,1 ^m. 
On ixtilise mi corps poreux cylindrique creux de longueur entre 20 et 30 nun et de rayon 
5 exterieur entre 10 et 1 5 mm et de rayon interieur entre 7 et 12 mm. 

Pour fabriquer une 6mulsion huile dans Teau, compos6 par exemple de 10% d'huile de 
toumesol, 0.5% d'6mulsifiant Tween 20 (marque dfiposee) et 89.5% d'eau, on precede de 
la fa9on suivante : 

On realise dans 10 un melange de 4.8 % de Tween 20 et 95.2 % d'huile que Ton agite, on 
10 met en circulation a paitir du reservoir 30 une quantite d'eau X ; la vanne 12 ferm^e on 
regie le detendeur sur xme pression entre 0,1 et 5 bars. On alimente independanunent les 
transducteurs colliers 29 et 29' avec le g^nerateur 4 (compose de deux sources s6parees) 
avec des signaux de puissances comprises entre 0.5 et 2 kW et de frequences entre 10 et 
25 kHz. On ouvre la vanne 12 que Ton referme lorsque la quantite de melange huile + 
15 eniulsifiant atteint 0.1 173X. Durant toute Top^ration on maintient la temperature autour 
d'une consigne comprise entre 15 et 25 °C. 

.6 
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- REVENDICATIONS - 



1) Proced6 de fabrication d'lm m61ange ou d'une emulsion a partir d'au moins 
deux fluides reputes non miscibles caract6rise en ce que : 

- La phase dispersee est poussee a travers un corps poreux dans la phase 
S dispersante 

- Le corps poreux est mis en vibration par une excitation qui peut-etre 
m^canique, electrique ou magnetique. 

2) Procede selon la revendication 1 caracterise en ce que la phase dispersante 
circule a la sxuiace de sortie du corps poreux. 

10 3) Proced6 selon la revendication 2 caracterise en ce que Ton fait recircnler la 

phase dispersante qui se charge au cours du procede en phase dispers6e. 

4) Proc6d6 selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes caracterise en 
ce que les frequences et la puissance des vibrations sent contr616es, 

5) Proc6de selon Tune quelconque des revendications precedentes caracterise en 
15 ce que I 'on ajoute un emulsifiant dans Tune des deux phases. 

6) Proc6de selon Tune quelconque des revendications pr6cedentes caracterise en 
ce que la phase dispersee est poussee k travers le corps poreux dans des conditions de 
temperature, de pression et debit, de melange contrdiees. 

7) Procede selon Tune quelconque des revendications precedentes caracterise en 
20 ce que la phase dispersante circule a la surface du corps poreux dans des conditions de 

temperature, de pf essi5n et debit, et de melange controiees, 

8) Procede selon Tune quelconque des revendications precedentes caracterise en 
ce que Ton superpose a Texcitation aux frequences generant les vibrations du corps 
poreux, une onde dans les frequences des micro-ondes entrainant rechaufferaent du 

25 corps poreux, 

9) Dispositif de mise en oeuvre du procede suivant Tune quelconque des 
revendications precedentes caracterise en ce qu'il comprend au moins : 

- un corps poreux dont la composition et le precede d'obtention sont choisis 
en fonction des proprietes physiques., physico-chimiques, ou chimiques : 

30 resistance chimique et mecanique, eiasticite, compatibilite avec les produits 

mis en oeuvre, caractere hydrophile / hydrophobe, caractere magnetostrictif. 
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piezoelectrique ou electrostrictif, mais egalement de la geometrie : forme 
g6n6rale, ^paisseur, porosite, adapt6es k 1' application. 

- un systeme permettant de g6n6rer une onde electromagnetique ou une 
vibration mecanique appliqu6e directement au corps poreiix, de puissance, 
frequences et g6ometrie adaptees k I'application. 

- une enveloppe dans laquelle sont integres le corps poreux et le moyen 
d^excitation, garantissant le passage de la phase dispersfe au travers du 
corps poreux et permettant les vibrations sans degradation, du corps 
poreux. 

10) Dispositif selon la revendication 9 caracteris6 en ce qu'il comprend un 
systfeme d' alimentation en phase dispersee capable de foumir cette phase dans des 
conditions de temperature, de pression / debit, et de melange controlees. 

1 1) Dispositif selon Tune quelconque des revendications 9 ou 10 caracterise^en ce 
qu*il comprend un systfeme d' alimentation en phase dispersante capable de foumir 
cette phase dans des conditions de temperature, de pression / debit, et de melange 
contrdl^es. 

12) Dispositif selon Tune quelconque des revendications 9, 10 ou 11 caracteris6 en 
ce qu'il comprend un systeme de soutirage permettant I'evacuation, et le stock^ge ou 
la transmission du produit vers un autre systeme ou encore la recirculation du produit. 
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